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© Polyamid-RUckgewlnnung. 



© Es wird ein Verfahren zum Abtrennen und/oder 
RUckgewinnen von Polyamid (PA) aus Polyamid ent- 
haJtenden Produkten, Verbunden Oder dergleichen 
vorgeschlagen. Dabei wird das PA durch ein geeig- 
netes Lflsungsmittel unter AusschluB von chlorierten 
organischen Losungsmitteln gelost der nicht geloste 
Teil abgetrennt, das Polyamid durch geeignete FSII- 
mittel ausgefallt und der entstandene Niederschlag 
aufgearbeitet. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Ab- 
trennen und/oder zur RUckgewinnung von Polya- 
mid aus Polyamid enthaltenden Produkten, Verbun- 
' den oder dergleichen. 

Polyamid ist eines der am meisten verbreiteten 
Grundpolymere. Der bekannteste Vertreter des Po- 
lyamids, das Polyamid 6.6 (Nylon), ist hierbei ein 
wichtiger Grundstoff, der in zahlreichen Produkten 
verwendet wird. Polyamid 6 bzw. Polyamid 6.6 ist 
unter anderem in zahlreichen Geweben und Faser- 
resten enthalten. Polyamid ist auch als Bestandteil 
in Folien und Formteilen mit anderen Kunststoffen, 
zum Beispiel Polypropylen, vorhanden. Ein beson- 
deres Anwendungsfeld ist der Verbund von Polya- 
mid mit anderen Polymeren in Teppichen. 

Im Zuge der sich verschSrfenden Umweftbe- 
stimmungen kommt deshaib der Abtrennung bzw. 
RUckgewinnung von Polyamid immer groBere Be- 
deutung zu. Gefordert wird hierbei eine Abtrennung 
bzw. RUckgewinnung des Polyamids in einer solch 
reinen Form, dafl es problem los zu neuen Produk- 
ten verarbeitet werden kann. Gerade die RUckge- 
winnung von Kunststoffen in einer reinen Form 
stellt aber ein groBes Problem dar und ist heute 
noch fUr die wenigsten Polymere gelost 

Auch fUr Polyamid bzw. Polyamid 6.6 ist heute 
noch kein gSngiges Verfahren bekannt, das es er- 
laubt, das Polyamid in einer so reinen Form zu- 
ruckzugewinnen, dafl es problemlos wieder fUr 
neue Produkte eingesetzt werden kann. 

Wegen der Unmoglichkeit einer sauberen 
Trennung beschSftigen sich Neuentwicklungen le- 
diglich mit dem Belassen des Polyamids im Ge- 
misch und der Herstellung von minderwertigen Pro- 
dukten, wie zum Beispiel dickwandigen Teilen aus 
diesem Gemisch, meist mit Polyethylen (z.B. 
Transportpaletten, Bauelemente fur den Garten- 
und Landschaftsbau). Es ist zwar heute mogiich, 
die schlechten Eigenschaften dieser Mischungen 
durch Zusatz von LegierungshiKsmitteln, sogenann- 
ten Compatibilizern, zu verbessern, die entstehen- 
den Produkte sind aber trotzdem bisher nur dazu 
geeignet, um minderwertige Materialien herzustel- 
len. 

Nach den Verfahren des Standes der Technik 
konnen deshaib bisher weder Fasern noch dUnn- 
wandige SpritzguBartikel aus wiedergewonnenem 
Polyamid hergestellt werden. 

Aus der DE 33 35 26 ist ein Verfahren zum 
L6sen und AusfSllen von Polycarbonaten bekannt. 
Danach wird Polycarbonat aus L6sungen in Chlor- 
kohlenwasserstoffen unter Verwendung eines Fa II- 
mittels aus Chlorkohlenwasserstoffen ausgefSllt. 
Dieses Verfahren hat aber den entscheidenden 
Nachteil. daB als Losungsmittei Chlorkohlenwasser- 
stoffe verwendet werden. Chlorkohlenwasserstoffe 
selbst sind toxisch und mussen wieder gesondert 
aufbereitet werden. 



In summa ist deshaib festzustellen, daB aus 
dem bisherigen Stand der Technik kein Verfahren 
zur Ruckgewinnung von Polyamid bekannt ist, das 
es erlaubt, das Polyamid in einer solch reinen 
5 Form zu erhalten, daB es problemlos zu neuen 
Produkten wie zum Beispiel Fasem oder dUnnwan- 
digen Spritzgufiartikeln weiterverarbeitet werden 
kann. Gleichzeitig sind auf den verwandten Gebie- 
ten, wie zum Beispiel von Polycarbonaten, nur Ver- 
10 fahren bekannt, die mit toxischen Losungsmitteln 
arbeiten und deshaib ebenfails nicht geeignet sind. 

Die Aufgabo der voriiegenden Erfindung ist es 
deshaib, ein neuartiges Verfahren vorzuschlagen, 
das es eriaubt, Polyamid aus polyamidhartigen Pro- 
rs dukten bzw. Verbunden zurUckzugewinnen, wobei 
gefordert ist, daB das zurilckgewonnene Polyamid 
eine solche Reinheit aufweisen muB, dafl es pro- 
blemlos zu neuen Produkten ohne Qualitatseinbufle 
verarbeitet werden kann. 

20 Die Erfindung wird durch die kennzeichnenden 
Merkmale des Anspruchs 1 gelost. Vorteilhafte 
Weiterbildungen sind in den UnteransprOchen 1 bis 
10 angegeben. 

ErfindungsgemSB wird danach das Polyamid 

25 enthaltende Produkt in einem speziellen Ldsungs- 
mittel gelSst. Es kommen hierbei alle Losungsmit- 
tei in Frage, die fUr Polyamid bereits bekannt sind, 
auBer chlorierte oder halogenierte Kohlenwasser- 
stoffe. GMngige Ldsungsmittel fUr Polyamid sind 

30 konzentrierte Mineralsauren wie Ameisensaure 
oder ChloressigsSure, Phenole, Kresole, alkoholi- 
sche Losungen von Erdalkalihalogeniden oder aro- 
matische Alkohole wie Phenylethylalkohol, Benzy- 
lalkohol oder auch Glykole, Lactame oder Lactone. 

35 Die Erfindung schlieBt selbstverstSndlich auch Mi- 
schungen dieser Losungsmittei mit ein. GUnsttger- 
weise wird dabei so verfahren, dafl bei den stMrke- 
ren Sauren eine erhohte Temperatur vermieden 
wird, da das Polyamid oder auch das Losungsmit- 

40 tel hydrolytisch abgebaut werden kann. Die ent- 
sprechenden L6sungsmittel werden deshaib nur 
maBig erwaVmt (ca. 25 bis 50 • C). 

Zum Lfisevorgang wird dazu der Polyamid ent- 
haltende Verbund bzw. das Polyamid enthaltende 

45 Produkt in einem vorstehend beschriebenen L5- 
sungsmittel digeriert. Der dabei nicht geloste Teil 
wird dann durch ein geeignetes Verfahren, zum 
Beispiel durch Filtrieren, vom geldsten Anteil abge- 
trennt. Nach einer bevorzugten AusfUhrungsvarian- 

so te (Anspruch 4) besteht bei der Erfindung noch die 
Moglichkeit," diesen abgetrennten Teil gesondert 
aufzuarbeiten. Dazu wird der abgetrennte Teil noch 
mit Losungsmittei und danach mit Wasser oder 
kurzkettigen aliphatischen Alkoholen gewaschen 

55 und getrocknet. 

Die beim Verfahrensschritt b) erhaltene L6sung 
wird dann mit einem geeigneten FSIIungsmittel be- 
handelt, so daB das gelQste Polyamid in feinverteil- 
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ter Form ausfSHt. Als Fallungsmittel dienen hierzu 
alle gangigen Fallungsmittel, die Kir Polymere be- 
kannt sind. Bevorzugt ist hierbei die Anwendung 
von verdUnnten Sauren, wie zum Beispiel einer 
verdunnten Ameisensaure. Als weitere gangige 
Fallungsmittel konnen erfindungsgemaB Wasser, 
kurzkettige aliphatische Alkohole in reiner Form 
Oder ein Gemisch mit dem jeweiligen oben er- 
wahnten Losungsmittel verwendet werden. Nach 
dem Ausf alien des Poly ami ds erfolgt dann mit den 
aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren 
die Aufarbeitung des entstandenen Niederschlages. 

Im Falle der Anwendung von heiBen Losungs- 
mitteln ist es besonders gUnstig, wenn das Ausfal- 
len des Niederschlages durch einfaches Abkuhlen 
erfolgt (Anspruch 6). Dies hat den Vorteil, dafl 
keine eigene Airfarbeitung des Fallungsmittels n<5- 
tig ist. Die Form des Niederschlages kann dabei 
durch die AbkUhlungsrate beeinfluBt werden. 

Nach der bevorzugten AusfUhrungsform nach 
Anspruch 6 wird dabei der entstehende Nieder- 
schlag abfiltriert und das erhaftene Produkt einer 
schonenden Trocknung unterzogen. Besonders 
gunstig ist es hierbei, wenn die Trocknung im 
Vakuum Oder unter Inertgas bei verminderter Tern- 
peratur durchgefuhrt wird. Dadurch wird namlich 
gewShrleistet, daB das entstandene Polyamid sich 
nicht mehr durch den TemperatureinfluB verandert. 
Als besonders gunstig hat es sich hierbei erwiesen, 
wenn die Trocknung im Vakuum oder unter inert- 
gas bei einer Temperatur zwischen 40 und 80 • C 
durchgefuhrt wird. Es hat sich gezeigt, daB es 
besonders vorteilhaft ist, wenn nach der Filtration 
der Filterkuchen noch mit Wasser saurefrei gewa- 
schen wird und die Trocknung bei ca. 40* C im 
Vakuum vorgenommen wird. 

Eine weitere bevorzugte Ausgestaltung der Er- 
findung schlagt vor, dafl das nach dem Abfiltrieren 
des Polyamidniederschlages erhaJtene Ldsungsmit- 
tel weiter aufgearbeitet wird. Dazu wird eine Destil- 
lation vorgenommen und das Losungsmittel vom 
Fallungsmittel abgetrennt. Mit dieser MaBnahme ist 
nun eine vollstandige ROckfUhrung alter beim Ver- 
fahren eingesetzten Stoffe moglich. Das Fallungs- 
mittel wird zur emeuten Fallung wieder eingesetzt, 
und das LSsungsmrttel wird zurUckgefOhrt, urn 
ebenfalls erneut verwendet zu werden. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ist dabei be- 
sonders geeignet zum Aufarbeiten von Abfallver- 
bundteppichen aus Polyamid und Polypropylen. 
Bei der Anwendung des erfindungsgemSBen Ver- 
fahrens fur diese polyamidhaltigen Produkte ist es 
dabei besonders gUnstig, daB auch das Polypropy- 
len zurOckerhalten werden kann (Verfahrensschritt 
b)). Weiterhin gunstig ist die Anwendung des Ver- 
fahrens fOr verschmutzte polyamidhaltige Post- 
Consumer-Abfallen. 



Wie in den Versuchen gezeigt wurde, kann mit 
dem erfindungsgemaBen Verfahren ein Polyamid 
zurOckgewonnen werden, das Eigenschaften auf- 
weist, die mit denen von reinem Polyamid ver- 

5 gleichbar sind. Somit steht erstmals ein Verfahren 
zur Abtrennung bzw. ZurUckgewinnung von Polya- 
mid zur Verfugung, das ein Polyamid liefert, das in 
seiner Reinheit mit der des Ausgangsproduktes 
nahezu identisch ist. 

io Die Erfindung wird anhand eines AusfUhrungs- 

beispieies naher erlSutert. 

Beispiel 1: 

T5 200 g eines Teppich-Fasergewolles, bestehend 
aus 80 Gew.% PA-6-Faserflor und 20 Gew.% PP- 
Bandchen wurden in 2,5 I Losungsmittel (85 %ige 
Ameisensaure) bei 40* C uber 30 min digeriert. 
Das zurOckbleibende Fasergewolle wurde abge- 

20 trennt, mit Losungsmittel und danach mit Wasser 
gewaschen und getrocknet. Es verblieben 41 g 
RGckstand, welcher aus faserigem PP bestand. Die 
Losung wurde nach 15 min mit der 1,5-fachen Vol.- 
Menge Fallmittel (verdUnnte Ameisensaure) vese- 

25 hen und langsam gertlhrt. Nach 15 min wurde die 
Suspension vom Fallmittel abfiltriert. Der Filterku- 
chen wurde mit Wasser saurefrei gewaschen und 
bei 40 • C im Vakuum getrocknet. 

Das erhaltene Pulver aus dem Filterkuchen hat- 

30 te folgende Eigenschaften: 

1. Die KorngroBe betrug 4 urn bis 70 urn bei 
einem Mittelwert von 20 urn. 

2. Im DSC-Diagramm des Pulvers sind zwei 
Schmelzpunkte zu erkennen. Der eine iiegt bei 

35 225* C und kann dem Polyamid 6 zugeordnet 
werden, der andere Iiegt bei 261 * C und ent- 
spricht dem des Polyamids 6.6. 

3. Die relative LQsungsviskositat, gemessen in 
96%iger SchwefelsMure bei 25* C und einer 

40 PA-Konzentration von 1 g/dl, ist ein MaB fOr die 
Kettenlange von Polyamid 6 und 6.6. Im PA- 
Anteil der FaserabfSlle Iiegt dieser Wert bei 
2,58, im zurOckgewonnenen PA-Pulver bei 2,32. 

45 Beispiel 2: 

Zerkleinerte Formteile aus PA 12 mit 30 % 
Glasfaseranteil, mit Pigmentfarbstoffen unterschied- 
lich gefarbt, wurden mit Caprolactam bei 180* C 

50 geld st. Die Losezeit betrug 30 min. Die ungelosten 
Anteile' wurden durch Rttrieren bei 180* C von der 
Losung abgetrennt, abgekuhlt und mit Wasser lac- 
tamfrei gewaschen. Aus der heiBen Lflsung wurde 
PA 12 durch AbkUhlen auf 85* C gefallt. bei der- 

55 selben Temperatur abfiltriert und mit flussigem 
Lactam gewaschen. Nach AbkUhlen wurde der Fil- 
terkuchen mit Wasser lactamfrei gewaschen und 
bei 40 * C im Vakuum getrocknet. Das entstandene 
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Pulver war frei von Glasfaseranteilen und zeigte nur 
noch einen grauen Farbstich. 

PatentansprOche 

1. Verfahren zum Abtrennen und/oder RUckge- 
winnen von Polyamid (PA) aus Polyamid ent- 
haltenden Produkten, Verbunden oder derglei- 
chen, 

gekennzeichnet durch 

die folgenden Merkmale: 

a) Losen des PA durch ein geeignetes L6- 
sungsmittel unter AusschluB von chlorierten 
organischen L6sungsmitteln, 

b) Abtrennen des nicht gelosten Teiles, 

c) AusfSllen des Polyamids durch geeignete 
Fallmittel, 

d) Aufarbertung des entstandenen Nieder- 
schlages. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Losungsmittel ausgewShlt ist 
aus der Gruppe von konzentrierten Mineralsau- 
ren, Phenolen, Kresolen, alkoholischen Losun- 
gen von Erdalkaiihalogeniden, aromatischen 
Alkoholen, Glykolen, Lactame oder Lactone 
Oder einer Mischung davon. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Losungsmittel Ameisensaure 
ist. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB als Fallungsmittel Wasser 
oder kurzkettige aliphatische Alkohole in reiner 
Form oder im Gemisch mit den Losungsmit- 
teln aus Anspruch 2 verwendet werden. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch 
_ gekennzeichnet, dafl der im Verfahrensschritt 

b) abgetrennte Teil gesondert aufgearbeitet 
wird. 



8, Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Trocknung im Vakuum oder 
unter Inertgas bei 50 bis 80 • C vorgenommen 
wird. 

5 

9. Verfahren nach Anspruch 1 bis 8 zur Aufarbei- 
tung von Abfallverbundteppichen aus Polyamid 
und Polypropylen. 

10 10. Verfahren nach Anspruch 1 bis 8 zur Aufberei- 
tung von verschmutzten polyamidhaltigen 
Post-Consumer-Abfallen. 
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6. Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, daB das AusfSllen des Polya- 45 
mids (Verfahrensschritt c)) im Falle von heiBen 
Losungsmitteln durch Abkuhlen der heiBen L6- 
sung erfolgt. 

7. Verfahren nach Anspruch 1 bis 6, dadurch so 
gekennzeichnet, daB zur Aufarbeitung des Po- 
lyamids der entstandene Niederschlag abfil- 
triert, mit dem Fallungsmittel gewaschen und 

das Losungsmittel zurUckgewonnen wird, und 
daB das Filtrat einer schonenden Trocknung im 55 
Vakuum oder unter Inertgas unterzogen wird. 
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